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摘 　要 　材料纳观力学特性与纳米材料力学特性的测试是纳米实验力学的基本内容。本

文对纳米硬度技术、纳米云纹技术、扫描力显微镜 (SFM) 技术等主要的几种纳米实验力学

测试技术进行概述 ,然后对目前纳米碳管力学特性试验测试的若干方法进行介绍。
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　　新世纪信息、生物与空间三大技术的革命 ,造成

以纳米科学为标志的一块新领域。一个既非传统宏

观 ,也非传统微观的神秘的处女地呈现在力学工作

者的面前。纳米力学是纳米科学的重要组成部分 ,

是纳米科技主要分支学科之一。在纳米尺度下固体

力学行为已成为物质科学的重要内容。

纳米力学从研究的手段上可分为纳观计算力学

和纳米实验力学〔1〕。纳米计算力学包括量子力学计

算方法、分子动力学计算和跨层次计算等不同类型

的数值模拟方法。纳米实验力学则有两层含义 :一

是以纳米层次的分辨率来测量力学场 ,即所谓的材

料纳观实验力学 ;二是对特征尺度为 1～100nm 之间

的微细结构进行的实验力学研究 ,即所谓的纳米材

料实验力学。纳米实验力学研究有两种途径〔2〕,一

是对常规的硬度测试技术、云纹法等宏观力学测试

技术进行改造 ,使它们能适应纳米力学测量的需要 ;

另一类是创造如原子力显微镜、摩擦力显微镜等新

的纳米力学测量技术 ,建立新原理、新方法。

本文中 ,首先对当今几种主要材料纳观力学与

纳米材料力学特性测试方法 ,即纳米硬度技术、纳米

云纹技术、扫描力显微镜 ( SFM) 技术等进行概述。

最后 ,考虑到纳米碳管在纳米科技中的重要地位 ,对

其力学特性测试的几种方法也进行介绍。

1 　纳米硬度技术

硬度 (Hardness) 是评价材料力学性能的一种简

单、高效的手段 ,已有近百年的应用历史。关于硬度

的确切定义 ,目前尚未统一。但归纳起来 ,大致有以

下几种表述 ,即“某一物体抵抗另一物体产生变形能

力的度量”、“抵抗弹性变形、塑性变形和破坏的能

力”或“材料抵抗残余变形和破坏的能力”。在测量

固体材料硬度时 ,总是将一定形状和尺寸的较硬物

体即压头以一定的压力接触被测材料表面 ,使材料

产生压痕或划痕 ;然后 ,根据施加载荷与所产生压痕

面积、压痕深度、划痕宽度或划痕深度之间的关系 ,

给出材料的硬度值。

随着现代材料表面工程、微电子、集成微光机电

系统、生物和医学材料的发展 ,试样本身或表面改性

层厚度越来越小。传统的硬度测量已无法满足新材

料研究的需要 ,于是 ,纳米硬度技术应运而生〔3〕。

纳米硬度计是纳米硬度测量的主要仪器 ,它是

一种检测材料微小体积内力学性能的测试仪器 ,包

括压痕硬度和划痕硬度两种工作模式。由于压痕或

划痕深度一般控制在微米甚至纳米尺度 ,因此 ,该类

仪器已成为电子薄膜、涂层、材料表面及其改性的力

学性能检测的理想手段。它不需要将表层从基体上

剥离 ,便可直接给出材料表层力学性质的空间分布。

111 　纳米压痕法

纳米压痕硬度法是一类测量材料表面力学性能

的先进技术。其原理是 :在加载过程中 ,试样表面在

压头作用下首先发生弹性变形 ,随着载荷的增加 ,试

样开始发生塑性变形 ,加载曲线呈非线性 ;卸载曲线

反映被测物体的弹性恢复过程 ,通过分析加卸载曲

线可以得到材料的硬度和弹性模量等参量。

纳米压痕法不仅可以测量材料的硬度和弹性模

量 ,还可以根据压头压缩过程中脆性材料产生的裂

纹估算材料的断裂韧性 ;根据材料的位移2压力曲线

与时间的相关性获悉材料的蠕变特性。除此之外 ,

纳米压痕法还用于纳米膜厚度、MEMS 微结构 (如微

梁)刚度与挠度等的测量〔4〕。

112 　纳米划痕法

在材料工程和许多工业应用中 ,解材料或机器

部件的抗磨损性能和表面变形机理是非常重要的。

划痕实验过程则包含特定的变形和破坏过程。目

前 ,大多纳米划痕硬度计都是针对材料抵抗正压力

为小载荷如 1～100mN 范围内的刻划能力而设计
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的 ,已能定量分析材料表面的摩擦行为和描述划痕

变形机理。同以前的划痕计相比 ,纳米划痕硬度计

提高载荷和位移的分辨率 ,改进对临界载荷的确定

方式。

纳米划痕硬度计主要通过测量压头在法向和切

向上的载荷和位移的连续变化过程 ,进而研究材料

的摩擦性能、塑性性能和断裂性能的。纳米划痕仪

器的设计主要有两种方案 :1) 纳米划痕计和压痕计

合二为一 ,即划痕计的法向力和压痕深度由高分辨

率的压痕计提供 ,同时记录匀速移动试样台的位移 ,

使压头沿试样表面进行刻划 ,切向力由压杆上的两

个相互垂直的力传感器测量 ;2) 纳米划痕硬度计和

压痕计相互独立。

纳米划痕硬度计不仅可以研究材料的摩擦磨损

行为 ,还广泛应用于薄膜的粘着失效和黏弹行为。对

刻划材料来说 ,不仅载荷和压入深度是重要的参数 ,

而且残余划痕的深度、宽度、凸起的高度在研究接触

压力和实际摩擦也是十分重要的。目前 ,该类仪器已

广泛应用于各种电子薄膜、汽车喷漆、胶卷、光学镜

头、磁盘、化妆品 (指甲油和口红等)的质量检测〔5〕。

2 　纳米云纹法

云纹法是在 20 世纪 60 年代兴起的物体表面全

场变形的测量技术。从上世纪 80 年代以来 ,高频率

光栅制作技术已经日趋成熟。作为一种具有非接触

测量、可进行全场和实时分析的高灵敏度的光学测

量方法 ,目前高精度云纹干涉法通常使用的高密度

光栅频率已达到 600～2400 线/ mm ,其测量位移灵

敏度比传统的云纹法高出几十倍甚至上百倍。由于

云纹干涉法具有上述优点 ,它已经受到广大实验力

学工作者的日益重视 ,并誉为自上世纪 80 年代以来

实验力学领域中的最受关注的方法。近年来云纹法

的研究热点已进入微/ 纳尺度的变形测量 ,并出现与

各种高分辨率电镜技术、扫描探针显微技术相结合

的趋势。

211 　显微几何云纹法

Dai 等人提出显微云纹方法〔5〕。他们在光学显

微镜下通过调整放大倍数将栅线放大到频率小于

40 线/ mm ,然后利用分辨率高的感光胶片分别记录

变形前后的栅线 ,两种栅线干涉后即可获得材料表

面纳米级变形的云纹。

212 　电子/ 离子束云纹法和电镜扫描云纹法

谢惠民等成功地应用电子/ 离子束抗蚀剂制作

出 10000 线/ mm 的电子/ 离子束云纹光栅〔6 ,7〕,首次

提出多镀层光刻法制作双频光栅的新工艺 ,这种光

栅的应用频率范围为 40～20000 线/ mm ,栅线的最

小宽度可达到几十纳米。

刘战伟、谢惠民等人还提出一种电镜扫描条纹

的倍增技术〔8〕,该技术可用于单晶材料纳米级变形

测量。其原理是 :在测量中 ,单晶材料的晶格结构由

透射电镜 (TEM)采集并记录在感光胶片上作为试件

栅 ,以几何光栅为参考栅 ,最终通过透射电镜放大倍

数与试件栅的频率关系对上述两栅的干涉云纹进行

分析 ,即可获得单晶材料表面微小的应变场。

213 　STM/ 晶格光栅云纹法

谢惠民等提出应用扫描隧道显微镜 (STM) 纳米

云纹法测量表面位移的新技术〔9〕。测量中 ,把扫描

隧道显微镜的探针扫描线作为参考栅 ,把物质原子

晶格栅结构作为试件栅 ,然后对这两组栅线干涉形

成的云纹进行纳米级变形测量。目前 ,他们已经运

用该方法对高定向裂解石墨的纳米级变形应变进行

测试 ,得到随扫描范围变化的应变场。

3 　SFM 纳米力学测试

在扫描隧道显微镜 (STM) 发明以后 ,基于 STM ,

人们又陆续发展一系列相似的扫描成像显微技术 ,

它们包括原子力显微镜 ( AFM) 、摩擦力显微镜

(FFM) 、磁力显微镜、静电力显微镜等 ,统称为扫描

力显微镜 (SFM) 。由于这些扫描力显微镜成像的工

作原理是基于探针与被测样品之间的原子力、摩擦

力、磁力或静电力〔2〕,因此 ,它们自然地成为测量探

针与被测样品之间微观原子力、摩擦力、磁力或静电

力的有力工具。如杨培慧等人〔10〕采用原子力显微

镜对饱和铁转铁蛋白和脱铁转铁蛋白与转铁蛋白抗

体之间的相互作用进行研究 ,通过原子力显微镜对

分子间力的曲线进行探测 ,比较饱和铁转铁蛋白和

脱铁转铁蛋白与抗体之间的作用力的差异 ;李丽娅

等人〔11〕采用磁力显微镜观察 Sm2Co17基永磁材料表

面的波纹磁畴和条状磁畴结构 ;路新春等〔12〕使用摩

擦力显微镜对计算机磁盘表面的摩擦特性进行测

试 ;杨吟野等人〔13〕利用静电力显微镜测量技术 ,依

靠轻敲模式 ( Tapping mode) 和抬举模式 (Lift mode) ,

用相位成像测量有机高分子膜2壳聚糖膜 (CHI) 的表

面电荷密度空间分布等等。

除此之外 ,近年来 ,SPM还用于测量化学键、纳米

碳管的强度 ,以及纳米碳管操纵力方面的测量。如庄

清平等人〔14〕利用透射电子显微镜和原子力显微镜原

位加载 ,观测单一纳米粒子链的力学属性和纳观断
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裂 ;M F1Yu 等人〔15〕采用扫描电镜、原子力显微镜对纳

米碳管的拉伸过程及拉伸强度进行测试等 ;张宇军等

人〔16〕基于原子力显微镜提出一种纳米级操纵力的同

步测量方法 ,进而应用该方法 ,成功测量出操纵、切割

碳纳米管的侧向力信息等。这些 SFM 技术为研究纳

米粒子/ 分子、基体与操纵工具之间的相互作用提供

最直接的原始力学信息和实验结果。

纳米碳管弹性模量的 AFM测试

4 　纳米碳管力学特性试验

自从 1991 年被发现以来 ,纳米碳管就以其良好

的力学、电学性能受到全世界研究者们的广泛关注 ,

并在场发射、STM/ AFM(扫描隧道显微镜/ 原子力显

微镜) 探针、CNT(carbon nanotube) 晶体管、材料增韧

等方面取得一系列重要进展〔17 ,18〕。由于纳米碳管

的直径多为几到几十个纳米 ,试验中很难夹持 ,因

此 ,其力学特性测试没有“标准”的方法 ,研究大多依

靠计算机模拟来完成。尽管如此 ,借助电子显微镜、

AFM等仪器 ,人们还是开展一些有关纳米碳管力学

特性的实验测试工作。

411 　纳米碳管弹性模量的测量

Treacy 等人〔19〕首先用透射电子显微镜在一定温

度范围内监测固定的纳米碳管自由端的热振动振幅

的大小 ,然后从不同温度时照片中的振幅计算出碳

管的平均杨氏模量。Krishnan 等人〔20〕也用这种技术

确定纳米碳管的杨氏模量值。他们得出的结果同预

想中的沿石墨基面的数据很接近。

Wong 等人〔21〕用原子力显微镜 (AFM) 使固定的

纳米管的自由端产生扭曲变形 ,当纳米管被推离平

衡位置时 ,AFM 记录下施加在自由端的力。最终 ,

他们得出碳管的杨氏模量值与 Krishnan 等人所得出

的结果一致。单壁纳米碳管 (SWNTs) 和 MWNTs 的

杨氏模量测量值相近似 ,这说明碳管的强度实质上

是石墨层中 C2C 结合的强度。MWNTs 的不同石墨

层间的相互作用对其力学性能影响可能很小。

同上述方法不同 ,Salvetat〔22〕则采用如图 1 所示

的方案测量纳米碳管的弹性模量。他首先将单壁纳

米碳管随机分布在抛光的氧化铝多孔膜上 ,并在氧

化铝膜上找到搭在小孔上的碳管 ,然后用 AFM 探针

压迫碳管的上部 ,最后由压缩位移2压缩力的关系曲

线获得碳管的弹性模量。

412 　纳米碳管拉伸强度的测量

M F1Yu 等人〔15〕采用扫描电镜、原子力显微镜

对纳米碳管的拉伸过程及拉伸强度进行测试。他们

精心设计可在扫描电镜内进行应力加载的装置。他

们首先将单根碳管的两端粘在 AFM 探针的尖部 ,然

后在扫描电镜下对碳管两端进行拉伸 ,直至碳管断

裂 ,最后根据拉伸位移2力的关系得出碳管的断裂强

度 13～52Gpa ,以及弹性模量 320～1470Gpa。

成会明、李峰等人〔23〕还采用宏观的方法间接测

量纳米碳管的拉伸强度。他们的测试过程是这样

的 :首先采用光学显微镜从催化热解法制的纳米碳

管束中拨离出 20mm 长的纳米碳管绳 ,然后在聚氯

乙烯四氢呋喃溶液中浸泡后风干 ,获得碳管2聚氯乙

烯复合物 ;接着 ,采用普通碳纤维拉伸类似的方法获

得复合物的拉伸位移2力曲线 ;最后 ,根据电镜所测

的复合物断面的面积 ,得到碳管的拉伸强度和弹性

模量。
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Testing technologies of nano experimental2mechanics
Shen Haijun 　Shi Youjin

(School of Aeronautics & Astronautics , Nanjing University of Aeronautics & Astronautics1 Nanjing 　210016)

Abstract 　Testing of material nano2scale mechanics and nano2materials mechanical properties is the important content of

nano experimental mechanics1 In the present paper , several current testing methods of nano experimental mechanics ,

i1e1 , nano hardness technology , moire method , SFM technology et al , are summarized1 At last , the recent advances

about the testing of the mechanical properties of carbon nanotubes also are introduced1
Key words 　Nano experimental2mechanics 　Testing technology 　Carbon nanotubes1
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